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Patentanspiiiche : 



Gemische von mlt aciden Vaeserstoff ent- 

haltenden Blockierungsmitteln l>lockierte Polyieooyonato- 

isocyanurate der Formal 



A I 



n 

worln n eine Zahl zwischen 0 tmd 5 ist und der Anteil der 
tlockiertezL PolylBocyanate der Formel I mit &0O im Gemlsch 
hdohstens 90 ^ betr&fft 

und R» das Kohlenwasserstoffgorttst eines Mono- 
i socyanats oder « R-A ist und 

E dafl Kohlenwasserstoffgerust eines Polyieooyanats 

bedeutet; vobei die ? bzw. 2 R-'Gruppen gleich oder ver-* 
schieden sein k&nnen und 

A der tlber eine -KH GO-Gruppo verliundene Rest eines 

(vor der Blookierung) aciden 

Wasserstoff enthaltenden Blockieininssmittels oder 
KCO sein kann^ wobei der Anteil der unblockierten 
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NCO-Gruppen im Gemisch hdchst ns 4 Gev.^ 
ausmachen daxf • 

2. Gemische nach Anspruch 1, dadurch g kenn 

zeichnet 1 daS die 3 R-Gruppen am laooyanuratring 
Identisch slnd* 

^. Gemisohe nach Anspruch 1 und/oder 2, dadurch 
ffekennzeiohnet » daBA hauptsSohlioh 

CO OR 

-rac - OH^ ^ wobei R^ eine (Cyclo-)Alkyl- 

B ^CO OH^ Oder Aralkyl-Gruppe seln kann. 



4.. Gemische nach Anspruch 1 xind/oder 2, dadurch 
gekennzeiohnet , dafi A hauptsHchllch 

- KH - 0 - CH ° iBt, wobei eine (Cyclop 

° ^CO OH 

O 

Alkyl- Oder Aralkylgruppe sein kann* 

• Gemisohe nach einem Oder mehreren der AnsprtLohe 1 • 4t 
dadurch gekennzeiohnet , daB 
R das KohlenvasserstoffgertLst des 3»Isocyanatometh7l-3y 3,3- 
trimethyl^cyolohexyli aooyanats hedeutet* 

Gemische nach einem Oder mehreren der Anspriiche 1 - 4 , 
dadurch gekennzeiohnet , daB R 
das KohlenvasaerstoffgerUst des Isomerengemisches aus 
2,2,4- und 2,4»4-Trimethyl-hexamethylendiisocyanat-1,6 
bedeutete 
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2,. Gemische naob elnom odor m©hrer©n dor AnaprU h© 1 - 6b 
daduroh gel&ennzQt hnet 9 daB in 
dea IsocyanuratgemiGohen nach Poxmol I neben den ^tellen 
mit n 0 (zsioziomeres Polyisoe^ranat) und 
5 n « 1 (leooyaaurat) aaoh intQilo ait 

n « 2, 3 und/oder 4 und/odor 3 (oligomerG Isooyanurate) 
▼orkofiimen kdnx&ano 

iB. 7©rfahren zur HQrstellxaa^ von ^JamiBohea naoh einem oder 
mehreren d«s AasprtiohQ 1-7^ daduroh ge 

10 kennseiohnot^ d<^[) laasi sTm&chst das bswo dls 

alipbatiBOhe(ni) uad/oder 07Gloaliphati<»ohe(n) PolyisoojasiatC^)} 
und gdgdbQ&e:2f&3.Is nosio<^IacoyaEiat in bekaxmter ^eiee in ain 
Gemiach aiuevflihz^:^ das saindostens 2 freie Isooyanatgruppen 
am Isocyaauratria^ oathSlt und diosos Zuisoliaaprodukt dann 

15. mit aoiden Was0isrstoff-Qatbaltoad©a Blookierua^smitteln bei 
40 - 100 °C uxssetztp vohol nosx das Blockieruagsaittel in 
solohen Maagea ©iasetatp daS auf ©ia STCO^Gruppaa-lquivalaat 
eia Iquivalent.BIookiaruagsu. lit®! kosuata 

Yerfahrea nach Mapracb 8p daduroh g^okaaa 
20 zeioh.net 9 daS man daa Grhaltaae Zwisohaaprodukt* 

Gemisoh von monoffisraia Polyisooyaa&t bsVoMono ieo.cyanaij befreit 
und daa (danh praktisoh Eioaoa©rf3?oi©) Isooyanurat-Gomisch 
- gegebenenfallB nooh ZmigiChQa ^e^tlaschtor Mengoa Poly- 
isocyanat - aaaohliedead in dor boisohriobanan VJeiae blockiarte 

25 t0« Verfahrea naoh den. Msprtlohea 8 und/odor 9p daduroh 
ffekennaeiohnQt 9 daS als aoidon Wasserstoff 
enthalteadee Blookieruagsmittol MalosLe&urodialkyl- odar 
AcetessigslLurealkylester ver^aadoto 

11 # Veinrendung der GemisohQ aaoh oiaasi odor Bohreraa der Aaeprttoha 
30 1 - 7 a^s Bestandteil voa Einkompoaantaa-Eiabraaalackeno 

7473 /iS/ri . 
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Blockierte Polyisooyanato«>lsocyanuratQ und Ihre Heretellung 
und Yervendung 

Die vorliegende Erfindung betrifft mlt Malons&uredlall^lester 
Oder Acetesslgfifiurealkylester blookierte Folylsooyanato-Ieocyanurate 
5 und ihre Herstelluxig und Tervendung, 



Die Herstellunff von yexkappten Isooyanaten iet bekaimt und wird 
im Houben^-Veylt Methoden der organisohen Chemle XIT/2 S. 61 - 70, 
besohrieben. Ale Blookierongsmittel aindu^a. tertifoe Alkobole 
Phenole, Acetylaoetont Phthalifliid« Imidasolt GhloevaBserstoffy 

10 Cyanwaseerstoff und -Caprolaotam bekannt. 

Bieae verkappten Isocyanate beeitzen die Eigenaohaft, eich bei 
erhohter Temperatur in Isocyanate zurttoksuverwandeln, Vegen dieser 
Eigenschaft verden die verkappten Isocyanate auch ale leocyanat- 
Abspalter bezeichnet* 

13 Als Terkappungsmittel eignen eich auch Malonsduredialkylester 

.COOR^ 
B< "^COOR^ 



und AcetesBigefiurealkyleater 

CH3 



wobel eine (Cyclo-) Alkyl- oder Aralltylgruppe seln kana. 
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Mit diesen Verbinduncren verkapptes Isophorondiisocyanat oder 
2f 2, 4* (2*49 43 Trim tliylhescarnQthylendilQ cyaziat -1p6 slzid bereits 
in der Literatur beeohfieben. Sie sind bei Baum temper a tur flUssi^r 
und yon niedriger Tisko&it&te Sie deblookieren bei oa. 150 ^C. 



5 Eb wurde nun gefunden, daB die isooyanuratgruppenr^oathaltenden 
Addukte derartiger verkappter Isooyanate nooh um oa 10^0 tiefer de- 
blookieren. Weiterhin war es magliohy durch die Steigerong dee 
Gehalts an Isocyanuratgruppen die Tiskosit&t des mit den oben 
genannten aoiden V/asserstoff on^'tbaltenden Blockierungsmitteln 
10 blookierten lBophorondiiBocyan.t*^5 oder -if 294-(2,4»4') Trimethyl- 
hexamethylendiisocyanats-l t6 zu erhdhen ^md sogar 2U bei Raum- 
temperatur festan Yerbindungen iv, gelangen. 



Gegenstand der Brfindung sind daher Gemischa von xait acidem 
Wasserstoff enthaltenden Bloekierungsmitteln bloekierte Foly- 
15 isooyanato-Isooyaaurate der Formel 

1 



! i 
A /\ 

w 

I 

R» 



worin n eine Zahl zvisohen 0 und 5 ist und der Anteil der 
blookierten Polyisooyanate der Formal I mit n a 0 im Gemieoh 
hochstens 90 ^ betragt und 
20 R* das KohlenwasseretoffgerUst einee Uonoieooyanats oder 
• RA ist und 

R das Kohlenwasserstoffgerust eines Polyisooyanate bedeutet, 
vobei die 5 bzv. 2 R-Gruppen gleioh oder versohieden sein 
k5nnen und 
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A d r iiber in© NHCO-Gruppe verbund n Rest eines ^vor d r 
Blockierung) acid n WasBerstoff enthaltenden Blockierungs- 
mittels Oder NCO sein kann, vobei d r Jlnteil d r unblookiert n 
NCO-Gruppen im Gemisoh hSohstens 4 Geviohtaprozent aaemaohen 
5 darf. 

Gegenstand der Erfindung ist auBerdem die Herstellung dieser 
Gemische. Dabei muB man von aliphatischen und/oder oyoloalipha- 
tischen Polyisocyanaten allein oder von Gemischen derartiger 
PolyiBOcyanate mit Monoisooyanat en im Molverhfiltnis 2 r 1 oder 
10 grSBer ausgehen und diese in bekannter "Veise trimerisieren xind 
dann dieses Zvischenprodukt mit acidem Vasaerstoff enthaltenden 
Blockierungsmitteln bei 40 * 100 °C umsetzen. Dabei ist das 
Blockiemngsmittel in solehen Hengen zuzugebent daB auf ein 
NCO-Aquivalent ein Equivalent Blookiel^lUlgsnlittel kommt. 

15 Eine Variants besteht darin, daB man das erhaltene Zwisohen- 
produkt zunachst voa monomeren Polyisooyanat bzw. Monoisooyanat 
befreit und anschlieBend dae praktisch monomerfreie Isocyanurat 
blockiert. 

Nacb der Herstellung des monomerfreien Isooyanurats kann man 
20 in gezielter Bosierung wieder monomeres Polyisooyanat zusetzen 
und so zu Mischungen gelangen, die den Addukten be Bonders 
giinstige Eigenschaf ten verleihen. 

Gegenstand der Erfindung ist. weiterhin die Verwendung dieser blookiert en 
Isocyanatgruppen enthaltenden Isooyaaurate ale Bestandteil 
25 von Binkomponenten-Binbrennlacken oder Drahtlackisolierungen. 

Zur Herstellung der Polyisocyanato-Isooyaaurate, das he;.jt 
zur Trimerisierung eignen sioh Polyisocyanate, insbesondere 
solohe mit 2 NCO-Gruppen, z.B. aliphatisohe, oyoloaliphatisohe 
und/oder araliphatische, d.h. arylsubstituierte aliphatisohe 
30 Biisocyanate^ Bine Zusaamenstellung derartiger Polyiaooyanate 
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f indet man in dem Axtikel von Wo Siefk n in Justue Liebigs 
Annalen der Ch mie 562, Soit 75 136^ besondera Seite 
122«r Dort werden unter anderem erwShnts 

1 ,2-Athylendiisooyanat» 1 ,4-T©tr€att0thylondiiBOcyanatp 1 p 12- 
5 Dodecandiisooyanat t 

ijj^ ui'-Misooyanatodipropyiather 

u/, u/*-Di(iBOoyanato&thyl)«1 ,4*'boasol 

Cyolobutan-1,3-dii80oyanat> CyolohQKaa-l pj- und 1 p4-dii8ocyanatp 
1,6-Hexamethylendiisooyanaig 1 M©thyloyelohesyl-294*od©r<»2p6«^dii8O0y- 

10 anat, 2,2,4-bzw* 2,4f 4-Trimeth:0 -^^xaaethylendiisocyanat-l ,6 (^tmdI) 
2,4»- imd/oder -4p4'-Dicyolohe:^'^.iethan-diisooyanat und 
das 5-lBocyanatom0'fehyl-3 J 59 5*-tr laethylc/nl oliexylisooysmat p 
welches auch ale IciophorondiUi' iyaxiat bezeichnet und mit IPDI 
abgekusTZT wire* Auch b<slt-bi:^'0 Misohungen diaaer Einselverbin- 

15 dungen wind einsetsbayo Besondors bQvorzugt vrerden di© fttnf 

zuletzt aufgefiihrten teohnisoh loioht zugan5:igen Polyiaooyanate. 

Bei der Triaerisierwag dor Polyisooyaaat© kSanon auoh im be- 
. grenzten Dmfaag aliphatiscbe ur^^/oder oyoloaliphatisohe Mono- 
isocyanate laitver^yoMol; wQrdoaoZ.BoButyl-oHexyl- oder Cyclohexyl-Iso 
20 oyahate.Ma:cimal darf jedoeifeiKEr 1 tlol Honoisocyanat auf 2 Mole 
Polyisocyanat kommen, 

Bie Ausgangsmaterialien fUr das @?findungageia£Lfie Terfahren 
verdeh in bskannter Weise d©r katalytiaohen Trimerieiorung 
nnterworfen, die beispielsHeise in der 6B-PS 1 591 066 und 
25 DE-OS 2 325 826 beschrieban wird« Als Katalysatoren ktinnen 
Metallverbindtingen aus der Gruppe der Salzo und Bason und 
homoopolare Metallverbiadungea vervrendet uerdenp ZoB* Metall- 
naphthenate, Na-benzoat in Bimeti^foraamid, Brdallcaliacetatep 
Erdalkalif ormiate und Erdalkalicarbonate, Metallalko^ids^ 
AluminiumtrichJarid und ZinlcaoetylacQtonat « 
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Besonders geelgnat fiir die Trim rieierun^ von aliphatisoben 
Isocyanaten ist das in der DE-OS 26 44 664 vorgm^ 
sohlagene Katalysatorsystem aue N,N'-£ndo£Lthyl npiperazin 
und Propylenoxid. 

3 Die Trimerisierun^ kann in Sub et ana odar in inert en orgpaLniaohen 
LdBungsmitteln Torgenommen warden. Zur DurehfUhrong iat ea 
vesentlichf die Heaktion bai einem baatimmten Isocyanatgehalt 
der Miaohung abzubreohen und svar vorzugavaiae dann^ wenn 
30 - 50 9^ der NCO-Gruppen aioh trimeriaiert haben. Daa nicht 
10 umgesetzte Isooyanat kann dann durch DUnneohiohtdeatillation 
vom gebildeten Isooyanurat abgetrennt werden. 

Bei dem erf indungagenafien Terfabren konnen die so zugangigen 
monomerfreien Polyisooyanato«»l80oyanurate entveder dirakt odar 
aber im Gemiach mit laoeyanurat-freien Polyiaocyanaten einge- 
1 5 setzt verden. Der Zuaatz von i eooyanuratgruppenf reien Poly- 
iaocyanaten gestattet auf einfache Veiae die Eigenachaften 
der VerfahrenaproduktOy insbeaondere ihren Schmelzpunkt in 
gevunschte^? Weiae zu varlieren. 

Sine besondera vortellhafta Tarlante dea erfindungsgexn&Sen 
20 Verfahrens ergibt aioh daduroht daB man daa oben erv£Lhnte in 
aitu berge stellte Gemiaob aua laooyanurat und (nocb) nicht-^ 
aftigiertem Polyiaooyanat direkt der Weitervorarbeitung 

unterwirft« 

Die NCO-Oruppen der auf eine dieser Herstellungsmethoden er- 
23 haltenen Zviecbenprodukte warden in d^r zweiten Verfabrensatufe 
mit einem aoiden Wasaerstoff enthaltenden Blookierungsmittel 
verkappt. DafUr kommen ?for allem Halone^uredialkyl- sowia 
AcetessigB&urealkyleater in Frage. Der Alkylreat dieeer 
Eater kann 1-10 C-Atome entbalten, beaonders bevorzugt aind 
30 die Metbyl- und itbylester. 
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Di Yerkappung der erfindungsgemaLfien Addukte erfolgt durch 
Umsetzung von 1 bis 1,3 NCO-iquivalent des Polyisocyanato- 
isocyanurats mit 1 Mol BlookierxmgBmittel in Gegemrart von 
0,01 - .0,5 Gew.-56, vorzugBwelee 0,05 ^is 0,2 Gew^-J^, bezogen 
5 auf die Gesamtmenge der AusgangS8toffe,eineB Katalysatore. 
LafUr geeignet sind Alkalimetalle, inebesondere Katriumj 
das zweckmafligerweise in feinstverteilter Form ©ingesetzt 
wird, und 

Alkalialkoholate, insbesondere Natriummethylat, das gev;ohnlioh 
10 als etwa JO %ige methanolische Lojung vervrendet wird. 

3)ie Umsetzung kann bei Raumteaperatur oder erhohten Temperaturenp 
bei spiel sweise bei ^0 - 100 '^C durohgefUhrt \ferdeno 

Bei AcetessigBaurealkylestarn als Blookierungsmittel kann 
man auoh Zinkacetylacetonat in Mengon von OjOl bis Op 5 GewoS^, 

15 bezogen auf die Gesamtmenge der Ausgangsstoffe, als Katalysator 
verwenden und die Reaktion bei 80 - 100 ^'c ablaufen lasaen, 
indem man die Isooyanatkomponenia im Verlauf meJirerer Stimden 
zu dem Gemisch aus Blockierungsmittel nnd Katalysator unter 
RtLhren hinzugibt. Das Gemisch wird daan nooh so lange auf 

20 Reaktionstemperatur gehalten, bis praktieoh eiae vollstSndige 
Umsetzxmg stattgefunden ]iat» 

Die Blockierung kann allerdings auoh in dor Reihenfolge durch- 
gefiihrt verden, daB man den Katalysator und die ITCO-Kom^onente 
auf fieaktionstemparatur erhitzt und den Aoetessigs&urealkylester 
25 .1angsam zutropft. Diese Yerfahrensvariante ^rendet man vor allem 
dann an, wenn die NCO-Eomponente fest oder hoohviskos ist. 

Bie Blockierung kann auoh in Gegenwart geeigneter Ldsungsmittel 
durchgefiihrt verden. 



130 0 29/0240 
BADr-OBIQIiSlAL;. 




3UU iUbU 



- o.z. 361 7-H 

Bei den erf indungsgemaBen Isocyonurat-Addukten handelt es eich 

im allgemeinem urn Verbindungen dea Mol kulargewichtebereiches 

300 - 1500, vorzugsweise 400 - 1000. Die Verfahrensprodukte 

besltzen Schmelzbereiohe zvisohen 30 und 100 ^Gf bzw, Viskosi- 
4 6. 

3 t^ten von 10 - 10 mPa 0 bei Baumtemperatur* 

Die bevorzugten erfindimgsgemSBen Polyisocyanato-Ieooyanurate 
besitzen einen Gehalt an Isooyanuratgruppen (berechnet als 
(NCO)j) von 2 bis 14 Gew.jt, vorzugBweiae von 3-10 Gew.ji und 
einen Gehalt an endstandig in blockierter Form vorliegenden 
10 laocyanatgruppen (berechnet als NCO) von 2 bis 16, vorzugsveise 
8 * 12 Gew.^. Auch bei Einsatz eines geringen Oberschusses von 
Blockieningsmittel gegentlber den NGO-Gruppen bleiben bis zu 
1 Gew.^ irCO unblookiert. 

Die Verfahrensprodukte eignen sioh als H&rter filr hoher- 
15 fuiiktionelle thermoplastische Verbindungen mit Zerewitinoff- 
aktiven Wasserstoffatomen. Damit bilden die Yerfahrensprodukte 
Systeme, die oberhalb 120 ^C, vorzugsweise bei I40 - 180 ^C^ 
zu hochvertigen Kunststoffen aush&rten* 

Die erfindungsgemSBen YerfahrensprodiUcte eignen sich auch 
20 sehr gut als Harterkomponente fiir Sinkomponenten-Einbxennlacke 
(spez. fur coil coating) und zur Hexatellung von Drahtlack* 
isolierungen. 
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BelBpiele 

Beispi 1 1 

a. §5£stellung^d0e^trim©yon^Is 

1 000 Gew?a?o 3-Isocyana4oa©thyl-3p5p5-trimethyl-oyclohe2yl- 

5 isooyanat (IPDI) wurden mit Op 5 Gqx^o-To ©laee Katalysators 

aus 1 GewrO?. Trifithyloadiamia tmd 2 Gewo-To Propyloaoxid 3 h 
o 

bel 120 C erhitsto In dieser Zait ist dor ursprtingliohe 
NCffl-Gehalt von 37p8 ?S (fiir reiii^o IPLI) auf oa, 28 HCO g©- 
fallen. Das nooh ni©dr±ff-visJrc3© Reaktiona^emisoh wird ohne 

10 vorheriere Desaktlvienm^ der ICacalyeatoirB der Dttnnaohioht- 
destillation viugefilhvto Bfi>i I50 - 16O und ca, 10 Pa 
wird IPDI von dem ^rimerisiertea Produkt abgetrenato Der 
Riickstand enthSlt 17^6 ^ ISTCOc V/enn man die Bildxinff von 
Oligomeren mit n 3 vamachlfiesig-fcg besteht ©r danaoh aus 

15 ca, 67 Gew.^ Trimesea (n 1) und ca, 33 % ?entam©r®n,(n o 2) 

i-' ?i2S^i5E!i5i.$®S„i2^l5^5££§£Si2ii*2S«*5S°£y^^^®*® Maloa- 
sSurediSthjrlester 

100 Gexfo-T. der in la hergestellten Verbindung wurdan mit 
58,1 GewrT. lIalonsEurediStliyl©st©r bei 70 °C zu einer Loeua^ 
gemischt. Zu diesem Gemisch tmrden Op 08 Ggu.-To Natriiim- 
methylat in 0,16 Gaxfp-To Methanol in 5 Gew.^To Malons&ui?e- 
diathylester augeffobea* Bei Zusats dieses Katalysatorffemisches 
steifft die Temperatur auf 85 ^Co Bei dieser Temperatur ^mrde 
das aeaktionsgemiBch 4 h lang gehaltoao Daaaoh osfolgte eine 
zweite Katalysatorzugabe in der gleicbea Men^e wie beim ersten 
Mai, AnschlieSend wurde aoch 2 h bei 85 ®C untor inteneivem 
Ulihren veiter ©rbitzto Darauf imrd© kura evakuiortp urn die 
fferingen Mengen an Alkohol su entferaeno Pttr das Produkt 
warden folgende Keaadatea ermittelts 
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freies HCO Gev.jt i 0,4 
blookierteB NCO Gew^jti 10,5 



Schmelzl) reloh C 
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Bei spiel 2 

5 a, Herstellung^des^Isooyanato-lsooyanurat^ 

100 Gew.-T, IsophoroiidiiBOoyanat wurden mit 0,5 Gew,% eines 
KatalysatoreyBtemB entspreohend Beisplel la 3 h bei 120 
erhitzt. VShrend dieser Zeit fiel der ITCO-Gehalt von 37,8 
Gew.ji auf 28,4 j6 (entspreohend einem 50 ?6igem IPDI-Umsatz). 
10 zur DesaJctivierung dee Katalysators vurde das Reaktionsge- 
misch auf 40 abgekiihlt und bei dieser Temperatur eine 
halbe Stunde lang mit Stiokstoff gestrippt* Dabei erniedrigte 
sich der NCO-Gehalt des EeaktionsgeaiBOheB noch geringfiigig 
auf 28,2 Gev.^. 

1 5 b • Blockierung^des^in^ga^hergeetellten^lB 
sauredimethylester 

100 Gew*-!P. der in 2a hergestellten Verbindung wurden mit 
88,6 Gew.-T« Malonsauredimethylester bei 60 °C zu einer 
Losung gemischt* Zu diesem Gemisoh wurden 0,07 Gew.-T, 

20 Natritimmethylat in 0,16 Gew.-T, Methanol in 3 Gew.-T. Malon- 
s^luredlmethylester gegeben. Sabei stieg die Temperatur auf 
88 ^C. Dae Reaktionsgemisoh wurde 4 h lang bei dieser Tem- 
peratur gehalten, Banaoh erfolgte eine emeute Zugabe der 
oben genannten Katalysatormenge und ein weiteres 2-8ttlndiges 

25 Erhitzen auf 90 unter intensivem Etthren. Zur Beseitigung 

der verbliebenen geringen Mengen an Alkohol wurde anschlieBend 
nooh kurz evakuiert. Das Produkt war bei Zimmertemperatur 
riUssig und besafi Mgende Eigensohaftent 

freies NCO Gew.% i 0,7 
30 blockiertes NCO Gew.jS : 14,9 

Yiskositat bei 40 mPa*B< 95*000 
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Beispiel 3 

Bio kierung^d s^is^l.a^^orggstglltgn^lsocyaaur^ 
essigsaure^thylester 

Zu 100 Gew«-!D, des in 1a hergeotQllton Isooyeauratgrappen ent- 

o 

3 haltenden Isophorondiisooya&at^Addiiktes \mrden b®i 97 0 unter 
Stickstoffzufuhr 3494 Gev^» AoetQS8igs£lur3lLthyldatdr« in dem 
0,2 GewfT^ Zinkacetylaoetonat ^olost x^aren^ gosobeno Lanach 
wurde das Reaktionagemisch 9 h lan,^ boi 97 °C gehalten* Eb 
hatte anschliGBend folgende Konndatens 

10 freies NGO Geiio% 8 0,7 

blockiertes KOO G«w,95 f 11 94 
Sohmelzbereioh 8 78 - 85 

Beispiel 4 

a. Herstellung^des^lBOcyangtOj^isooya 

15 100 Gew.-T* IPDI wurden mit Op 75 G®Wo-To eines ICataly- 
satorsyetemB ontsprociiond Bsispiol 2 a 2 h lang bei 
120 °C erhitzt. In dieaer Zeit fiol der NC0-G©halt von 
57,8 Gev;.^ auf 29,4 GevjojJo Zur B© saint iviorun^ des Kata- 
lysators wurde bei 120 laad 4OOO Pa 15 Mnutea evakaierto 

20 VSbrend dieser Zelt vesgnderte sioh der HCO^Gehalt des 
Reaktionsgemisches auf 27^0 Geiro^e 

^225225iS5§^2S2i^l22$2£ ' 

Zu 7496 Gew«-^o AodtessigsKuremethyloBtes und Op 3 &6V«-Te 
23 Zinkacetylaoetonat vurden bei 90 innerhalb von 3 h 

100 Gew.-T« des in 4 a hes^restellten laooyanurats gegebeno 
Banach vuxde das SeaktionsgQisiiBCh aooh 10 h bei 90 
erhitzt. 
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freies NCO Gev.J^ s 0»3 
blockiertes' NCQ G6V«^ 1 15«4 
Schmelzbereloh s ?3 * 40 



Bei spiel 5 

5 a, Herstellung^des^lBOojanato 

Naoh dem in den Baispielen 2a und 4a besohriebenen Verfahren 
wurde auB IPDI ein Isocyaaatoleooyanurat-Gremisch hergeetellt 
und ansohlieBend der ICatalysator descUctiviert* Kachher hatte 
dae GemiBCh einen NCO-»Gehalt Ton 24 Gev,9(. 



10 b • BlooWsrung^des^in^ga^hergefltellt^ 

Zu 100 6ev^. des in $a hergesteELten Isooyanurats und 0,2 GevrlP* 
Zinkacetylacetonat vurden bei 90 innerhalb von 2h 74f2 GevrT* 
Acetessigsaureathyloster zugegeben. Danaoh warden nooh veitere 
15 10 Stunden lang bei 90 erhitst. 



freies KCO Gev.ji 1 0*6 

blockiertes NCO Gev.ji \ 13,7 
Schmelzbereioh i 47 - 33 



Beiflpiel 6 
20 a. §££Biellu2g^de8^Ieocjanurats^deB 

Naoh dem in la beeoliriebenen Verfahren wird aus 2,2, ' (2,4»4-) 
Q?rimethylhexamethyIendii8ooyanat-1 ,6 (TMDI) ein Isooyanato- 
isocyanuratgemisoh hergestallt, deeaen Katalysatorzusatz 
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anschll Bend d saiktlvl rt wurde. Das Produkt hatte dann inen 
3S(CO-0 halt von 16,1 Gen.ji, 

J^2^ff^??2?2i^]!:2f^2? 
5 Zu 100 Gev.T. des in 6a herffestdllten Isocyaaurats und 

0,2 Gew.-f • 21nkaeetylaoetonat Tinirden l)ei 90 inziGrhalb 
von 2 h 30 Gew.-T. Aoetessi^aauremothyloster gQ^olaen, Danach 
wurde das ReaktionBgomisoh no^ 12 h b®i 90 °0 erhitzts 

freies HCO Gew.«j5 % 
10 blockiertes KCO Gew.-jS s 

Schiaelzbere.f ch J 

Bei spiel 7 

l^S2^i2£!i5€«^2S«iB.§S.&SSSSf^2^-^22«£222?»B~-2«^$.^~2^^ 
2^H^§§^?2i^£?:22!^S£ 

15 100 Gew.-!P» der in 6a hQSgestell'feea Fosbinduag vmsdea ait 56p9 Gewo-To 
HalonsS^uredimethylester bel 70 homogon miteinasxder ^emischto 
2u diesem Gemisch wurden 0,07 Govto-5o Katrimamethylat in 0p15 Gewo-To 
Methanol und 4 Gev.-il. Kalonsguredii&ethyldstQr gegeben* Bei Zu- 
dosierung des Katalysatorgeisisches stie^ die Temperatur auf 

20 82 ^C. Bei dieser Teaporatuy wuffd© das Reaktioasffoaisoh 4 h 
gehalten. Baaach erfol^o eiao suoito Katalysatorzugab© in d©r 
ffleichen Hohe vie beim erstea Malo J^aohher imfd® noch 2 h bei 
85 unter intensivem Btthren veite? eshitstp AasohlieBend 
wurde zur Batfernuag^ der gerin^ea K^asea Alkohol kurs e^akuiert. 

25 freies NCO Gev.^ 8 O^^ 

blockiertes SCO Gow.jJ % 11 p5 
Viskosit&t bei 40 aPaoss 68 000 
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Op 4 
12,0 

32 - 36 



